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(57) Abstract 

A device for carrying out large-scale chemical reactions is 
disclosed. T^e device includes a microwave generator (10) and 
a microwave application vessel (20) containing a high-capacity 
reactor (30). Said vessel is a cylinder with a longitudinal axis X. 
comprising a microwave inlet (23) in the bottom wall (22) and an 
open upper end. The generator generates single-mode microwaves 
along axis X in the vessel, and the size of the vessel is made to 
match the wavelength of the resonant mode of the microwaves 
along axis X. A cover (40) is provided for scaling the upper 
opening of the vessel, and comprises at least one channel (41) 
connecting the inside of the vessel to the environment so that said 
' vessel is under atmospheric pressure. 

(57) Abr^g^ 

L'invcntion conceme un dispositif pour rtfaliser des reactions 
chimiqucs sur unc grande quantity de produit, comprcnant un 
gtfn^raieur de micro-ondes (10) et une cavity d'application des 
micro-ondes (20) contcnant un rdacteur (30) dc grande capacity 
de retention. Scion T invention, ladite cavittf d 'application est de 
fomnc cylindrique de revolution autour d'un axe X. compone dans 
son fond (22) une entrte (23) des micro-ondes. et est ouverte 
supdrieurement, le gin^rateur est apte I ^mettre des micro-ondes 
monomodes suivant Taxe X dans la cavity d 'application, ccttc 
dcmidrc 6tant dimensionnde en fonction de la longueur d*onde du 
mode rtsonnant des micro-ondes le long de Taxe X, et il est pr^vu 
un couvercle (40) qui ferme rouvcrrurc sup^rieure de la cavit^ 
d 'application, et qui comporte au moins un conduit (41) raccordant 
rint6rieur dc la cavit6 d 'application a Text^rieur dc sorte qu'ellc 
est .soumise h. la prcssion atnnosph6rique. 




UNIQUEMENT A TITRE D'lNFORMATlON 

Codes utilise pour identifier Ics Etats parties au PCT, sur les pages de couverture des brochures publiant dcs demandes 
Internationales en vertu du PCT. 



AL 


Albanie 


ES 


Espagne 


LS 


Lesotho 


SI 


Sloven ie 


AM 


Amiaiic 


FI 


Finlande 


LT 


Lituanie 


SK 


Slovaquie 


AT 


Autrtche 


FR 


France 


LU 


Luxembourg 


SN 




AU 


Australie 


GA 


Gabon 


LV 


L^tonie 


SZ 


Swaziland 


AZ 


Azefbaldjan 


GB 


Royaunie-Uni 


MC 


Monaco 


TD 


Tchad 


BA 


Bosn ie- Went gov i nt 


GE 


Oeorgie 


MD 


Republiqw de Moldova 


TG 


Togo 


BB 


Barbade 


GH 


Ghana 


MG 


Madagascar 


TJ 


Tadjikistan 


BE 


Belgique 


GN 


GuiDte 


MX 


Ex-R6publique yougoslave 


TM 


Turlmi^nistaj] 


BF 


Burkina Faso 


GR 


Grfcce 




dc Mac^doinc 


TR 


TUrquie 


BG 


Bulgarie 


HU 


Hongrie 


ML 


Mali 


TT 


Trinii6-et-Tobago 


BJ 


B6nin 


IE 


btandc 


MN 


Mongol] c 


LIA 


Ukraine 


BR 


Bi^il 


IL 


Uraei 


MR 


Mauritanie 


UG 


Ouganda 


BY 


Belarus 


IS 


Islandc 


MW 


Malawi 


US 


Btals-Unis d'Arn^riquc 


CA 


Canada 


IT 


Italic 


MX 


Mexique 


uz 


OuzMktstan 


CF 


RApubliquc ccntrafricainc 


JP 


Japon 


NE 


Niger 


VN 


Vict Nam 


CC 


Congo 


KE 


Kenya 


NL 


Payt-Bas 


YU 


Yougoslavie 


CH 


Suisse 


KG 


Kir^hizman 


NO 


Norvfcge 


zw 


Zimbabwe 


CI 


dM voire 


KP 


R^publiqiK; populairc 


NZ 


Nouvelle-ZtfUuidc 






CM 


Cameroun 




d^mocraiique de Cortc 


PL 


Pologne 






CN 


Chmc 


KR 


Rdpublique dc Cor^c 


PT 


Ponuga] 






CU 


Cuba 


KZ 


Kazakstan 


RO 


Roumanie 






CZ 


R6pub1tque tch^uc 


LC 


Samte-Lucie 


RU 


FM^ration de Rustic 






DE 


Allcmagnc 


LI 


Ltec^ensiein 


SD 


Soudan 






DK 


Dane mark 


LK 


Sri Lanka 


SE 


Suftde 






EE 


Rstonie 


LR 


Liberia 


5G 


SingapouT 







BNSDOCID: <WO 98041 02AlJ_> 



wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 



Dispositif pour rcaliser des reactions chirtiiques sous micro-ondes sur une grande 

quuntite de produits 

La presente invention concerne un dispositif pour realiser sous un chaufTage 
5 par micro-ondes des reactions chimiques ou physico-chimiques sur une grande 
quantite nominale de produit. 

Plus particulierement, elle concerne un dispositif comprenant un generateur 
de micro-ondes et une cavite d'appiication des micro-ondes destinee a contenir un 
reacteur de grande capacite de retention realise en materiau transparent aux micro- 
10 ondes, apte a contenir la quantite de produit a traiter. 

On entend ici par grande quantite nominale de produit, une quantite 
d'environ un litre traitee a chaque cycle de chaufTage. 

L'lnvention trouve une application paniculierement avantageuse pour la 
mise en oeuvre de reactions de synthese organique en continu ou non. L'invention 
15 peut aussi avantageusement etre utilisee pour mettre en oeuvre d'autres reactions 
chimiques ou physico-chimiques en milieu homogene ou heterogene telles que par 
exemple des reactions de digestion d'extraction, de polymerisation, de distillation ou 
encore de sechage. 

Depuis plusieurs annees, I'energie micro-ondes a ete introduite dans des 
20 appareils de Laboratoire pour realiser des reactions de chimie analytique et de 
synthese organique. A cet efTet, on connait du document EP - 0 155 893 appartenant 
a la Demanderesse, un appareil pour conduire des reactions chimiques par voie 
humide qui comprend un generateur de micro-ondes, une cavite d'appiication des 
micro-ondes destinee a contenir un recipient du type tube a essais contenant un 
25 echantillon de produit a traiter et au moins un reactif specifique de ce produit, ledit 
recipient etant realise en materiau transparent, transmettant les micro-ondes. 

Un tel appareil permet seulement de realiser des reactions chimiques a tres 
faible volume puisque le recipient du type tube a essais contient que quelques 
milliiitres d'echantilion. 

La modification de cet appareil pour le traitement d'une grande quantite 
nominale de produit et/ou de reactif n'est pas evidente a priori puisqu'elle impose une 
modification en forme et en dimension de la cavite d'appiication des micro-ondes de 
facon a ce qu'elle puisse accueillir un reacteur de grande capacite destine a contenir 
la grande quantite de produit, tout en tenant compte de certaines contraintes 
35 techniques essentielles comme la repartition homogene du champ micro-ondes a 
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I'interieur de la cavite d'application, Thomogeneiie dc la lemperaiure dc 
chauffage du produii contenu dans le reacieur, I'agitaiion du produit 
contenu dans le reacteur, ainsi que la contrainie de securiie d'utilisaiion 
de I'appareil incluant retancheiic de la cavite d'application vis-a-vis de I:j 
5 propagation des micro-ondes vers rexierieur loui en respeciani un 
encombrement reduit de I'appareil. 

En ouire, I'appareil decrit dans le document EP - 0 155 893 nc pcrmci 
pas un fonciionnement en continu. 

Par ailleurs, on connait du document PR- 2 697 448 un disposiiif dc 

10 conduite d'operations chimiques constiiue par un four micro-ondes fcrmc 
par une porte frontale, a Pinierieur duquel est delimitee une enceinte dc 
travail dans laquelle est positionne un reacteur de grande capaciie de 
. retention. Ce reacteur comporie au moins un col qui traverse la paroi 
superieure du four pour etre relie a I'exterieur. Ce four micro-ondes csi 

15 pourvu d'un magnetron apte a emettre un champ multimodes a I'interieur 
de Penceinte de travail. 

LMnconvenieni principal de ce dispositif est que i'on ne peut pas 
maitriser la repartition du champ micro-ondes multimodes a Pinterieur de 
Penceinte de travail. De ce fait, le produit contenu dans le reacteur peui 

20 presenter un gradient de temperature indesirable et on ne peut obtenir 
une bonne reproductibiliie des reactions chimiques conduites a Pinterieur 
de ladite enceinte de travail. 

En outre, un tel dispositif ne peut pas fonctionner en continu. 11 
fonctionne simplement de fagon intermittente, 

25 La presente invention propose un nouveau dispositif pour realiser 

des reactions chimiques ou physico-chimiques sur une grande quaniite 
nominale de produit du type comportant un generateur de micro-ondes et 
une cavite d'application des micro-ondes destinee a contenir un reacteur 
de grande capacite de retention, realise en materiau transparent aux 

30 micro-ondes, apte a contenir la quantite de produit a traiter, qui permei de 
realiser de fagon reproductible lesdites reactions chimiques ou physico- 
chimiques a pression aimospherique ou bien sous pression ou depression, 
en fonctionnant en intermittence ou en continu. 

Plus particulierement dans le disposiiif conforme a la presente 

35 invention, la cavite d'application est delimitee par une paroi latcrale 
fermee de forme sensiblement cylindrique de revolution autour d'un axe X 
ainsi que par une paroi de fond pourvue d'une entree des micro-ondes 
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dans la cavite, et est ouverte superieurement pour la mise en place ci 
Texiraction du reacteur, le generaieur des micro-ondes est aptc a cmcurc 
un champ micro-ondes monomode qui se propage via ladite entree scion 
I'axe X dans la cavite d*application, ceite derniere etani dimensionnec cn 
5 fonction de la longueur d'onde du mode resonnanv du champ micro-ondes 
dans la cavite d'application selon Taxe X de sorte que la valeur de ce champ 
micro-ondes est predeterminee a lous les niveaux suivant I'axe X dans la 
cavite d'application, et 11 est prevu un couvercle destine a fermer 
I'ouverture superieure de la cavite d^application, de maniere etanche vi^- 
10 a-vis de la propagation des micro-ondes vers I'exrerieur, et comportant au 
moins un conduit qui permet de raccorder Tinierieur de la caviic 
d'application a I'exterieur de sorte que I'interieur de la cavite d'applicaiion 
est soumis a la pression atmospherique. 

Ainsi, selon Tinvention, Tassociation de la cavite d'application 
15 presentant une forme particuliere telle que definie ci-dessus, avec un 
generateur de champ micro-ondes monomode permet de maitriser la 
repartition du champ micro-ondes emis a I'inierieur de la cavite 
d'application et de ce fait, la reproductibilite des reactions chimiques ou 
physico-chimiques conduites a Tinrerieur de ladite cavite d'application, 
20 Selon ['invention, le couvercle fermant la cavite d'application assure 

Tetancheite du dispositif vis-a-vis de la propagation des micro-ondes vers 
I'exterieur, tout en permettant de reduire Tencombrement global du 
dispositif. 

La cavite d'application du dispositif selon I'invention est soumis a la 
25 pression iaimospherique en eiant reliee a I'exterieur par Tintermediaire 
d'un conduit prevu dans le couvercle. 

Toutefois, il est possible avaniageusement de realiser des reactions 
chimiques sous pression ou sous depression dans ceite cavite d'application 
en introduisant dans ladite cavite d'application un reacteur ferme 
30 fonciionnant sous pression ou sous depression. 

Avaniageusement, selon I'invention la cavite d'application prescnie 
entre I'entree des micro-ondes et son ouverture superieure une hauteur 
correspondante a trois demi-longueurs d'onde du mode resonnant du 
champ micro-ondes dans ladite cavite. 
35 Selon un mode de realisation particulieremeni avaniageux du 

dispositif conforme a la presente invention, en vue d'un fonctionnement 
en continu, le reacteur comporte dans son fond une ouverture debouchani 
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dans une tubulure destinee a etre iniroduite dans un orifice prevu dans la 
paroi de fond de la caviie d'applicaiion et debouchant a rexierieur de ladiie 
caviie d'applicaiion pour son raccordemeni avec une pompe d'amenee dc 
produit et/ou dc reactif, ledii orifice prevu dans la paroi de fond de la 
5 caviie d'applicaiion erani horde exterieuremeni par une cheminee 
formant barriere a la propagation vers I'exierieur des micro-ondes, ei un 
des conduits du couvercle prevu pour le raccordemeni de la caviic 
d'applicaiion avec I'exterieur permet de relier superieurement, via une 
lubuiure de sortie, I'inierieur du reacteur a une pompe de soriie du produii 
10 traite. 

Ainsi, a Taide du disposiiif conforme a Tinveniion, on peui trailer en 
continu une grande quaniite de produii en utilisani I'energie micro-ondes 
ce qui apporre un reel gain de lemps de realisation des reaciions 
chimiques conduites. 
15 La description qui va suivre en regard des dessins annexes, donnes a 

litre d'exemples non limitatifs, fera bien comprendre en quoi consiste 
I'invention et comment elle peut etre reaJisee. 
Sur les dessins annexes : 

- la figure 1 est une vue schematique en coupe d'un premier mode de 
20 realisation du dispositif pour realiser des reactions chimiques conforme a 

la presente invention, 

- la figure 2 est une vue schematique en coupe selon un plan 
perpendiculaire au plan de coupe de la figure 1 du dispositif represente 
sur la figure 1, 

25 - la figure 3 est une vue schematique en coupe d'un deuxieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 4 est une vue schematique en coupe d'un troisieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 5 est une vue schematique en coupe d'un quatrieme mode de 
30 realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

" la figure 6 est une vue schematique en coupe d'un cinquieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 7 est une vue schematique en coupe d'un sixieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention. 

35 Preliminairement, on noiera que d*une figure a I'autre, les elements 

identiques ou similaires ont ete dans la mesure du possible designes par les 
memes signes de reference ei ne seront pas redecriis a chaque fois. 
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Sur Ics figures 1 et 2, on a represente un premier mode de realisaiion 
d'un disposiiif pour realiser des reactions chimiques ou physico- 
chimiques sur une grande quantire nominale de produit. 

Selon le mode de realisation represente, le dispositif est agence pour 
5 fonctionner de maniere intermittente avec une quantite determinee dc 
produit a trailer. 

Ce dispositif comprend un generateur de micro-ondes 10, une cavite 
d'application des micro-ondes 20 destinee a contenir un reacteur 30 de 
grande capacite de retention, realise en materiau transparent aux micro- 
10 ondes, apte a contenir la quantite de produit a traiter. 

La cavite d'application des micro-ondes 20 est delimitee par une paroi 
laierale 21 fermee de forme sensiblemeni cylindrique de revolution 
autour d'un axe X, ici vertical, constituant I'axe principal du disposiiif, 
ainsi que par une parol de fond 22 s'eiendant transversaJement a Taxe X ei 
15 pourvue d'une entree 23 des micro-ondes dans la cavite d'application 20. 
Ceite cavite d'application 20 est ouverte en partie superieure suivant une 
ouvenure circulaire dont les dimensions sont telles qu'elle permet 
Tintroduction du reacteur 30 dans ladite cavite d'application ainsi que son 
extraction hors de la cavite. 
-0 Le generateur des micro-ondes 10 est apte a emettre un champ micro- 

ondes monomode qui se propage a I'interieur d'un guide d'ondes coude 11 
debouchant via Tentree 23 a IMnterieur de la cavite. 

Plus particulierement, le guide d'ondes coude 11 comporte une 
premiere partie horizoniale 11a a I'extremite de laquelle est positionne le 
5 magnetron 10 formant generateur de micro-ondes. Cette portion 
horizontale 11a se raccorde par un coude a une partie de raccordement 
verticale lib s'etendant selon Taxe X de la cavite d'application 20 et 
debouchant a son extremite dans la cavite d'application 20 via Pentree 23. 
Au niveau du raccordement de la partie horizontale 11a et de la partie 
3 verticale lib du guide d'ondes 1 IJa paroi externe du guide d'ondes suit un 
pan coupe. 

Bien entendu, selon une variante non representee on peut prevoir 
un guide d'onde droit place directement selon I'axe de la caviie 
d'application. 

) A Tinterieur de la cavite d'application 20 est positionne un reacteur 

30 comporiant une paroi laterale de forme sensiblement cylindrique de 
revolution autour de i'axe X, qui se raccorde de maniere continue a un 
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fond ferme arrondi. Le reacteur 30 comporie une ouverture superieure 31 
dont la dimension correspond sensiblement a celle de I'ouveriurc 
superieure de la caviie d'application. Le reacteur 30 presenie une capaciic 
de reieniion de produii ei/ou de reaclif d'environ un liire ei dc prefcreiKc 
5 ici de 800 millilitres. 

Le reacteur 30 est positionne a I'interieur d'un doigi de gant 50 qui sc 
posiiionne dans la cavite d'application entre la parol laieralc 21 de la 
cavite d'application 20 et la paroi laterale du reacteur 30, en presentani 
une forme similaire a celle de la caviie d'application 20 ei egaJement unc 

10 ouverture superieure pour la mise en place et Textraction du reacteur. 
L*ouverturc superieure de la cavite d'application est bordec 
interieurement par une collerette peripherique sur lequel repose un bord 
peripherique 32 entourant Louverture superieure 31 du reacteur 30 dc 
telle sorte que le reacteur 30 est suspendu a I'interieur de la caviic 

15 d'application, et est entoure par le doigi de gant 50. 

11 est prevu au niveau de la collerette peripherique interieure de la 
cavite d'application un ergot anti-rotation 32a destine a s'engager dans un 
evidement correspondant du bord peripherique 3 2 du reacteur pour eviter 
une eventuelle rotation du reacteur autour de I'axe X dans la cavite 

20 d'application. 

En outre, le doigt de gant 50 comporte un fond posiiionne sur la paroi 
de fond 22 de la cavite d'application 20, et dont la partie centraJe 51 se 
prolonge a Tinterieur de la partie de raccordement verticale lib du guide 
d'ondes 11. 

25 Ce doigt de gant 50 protege la cavite d'application 20 ainsi que le 

guide d'ondes 11 lors d'un eventuel claquage du reacteur sous le chauffage 
par micro-ondes. 

On remarquera que le reacteur 30 comporte des plots 33 situes juste 
en dessous de son ouverture superieure 31 et qui s'etendent vers 

30 Tinterieur du reacteur 30 en saillie iransversalement du plan de la paroi 
laterale dudit reacteur. Ces plots 33 permetient I'extraction du reacteur 30 
hors de la cavite d'application 20. 

La cavite d'application des micro-ondes 20 est realisee en acier inox 
et est dimensionnee en fonction de la longueur d'onde du mode resonnant 

35 du champ micro-ondes selon I'axe X dans la cavite d'application, de sorte 
que la valeur de ce champ micro-ondes est predeterminee a tous les 
niveaux suivant I'axe X dans la cavite d'application et plus 
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paniculieremcnt dans lous les plans iransversaux a I'axe X. 

Ceci est pariiculierement avantageux pour assurer la bonne conduiic 
ei la reproducvibiliie des reactions chimiques ou physico-chimiquch 
realisees a Tinterieur de la cavite d'applicaiion. Ainsi, la lemperaiure du 
5 produii a trailer conienu dans le reacteur est homogene. 

Plus particulierement. preferentiellemeni, les dimensions de lu 
cavite d'applicaiion 20 ont ete deierminees pour que la frequence dc 
resonnance du champ micro-ondes a I'interieur de ladire caviie, au mode 
fondamenial TEio3» ^o\i egale a 2,45 GHz. Ainsi, le diametre de ladiie caviic 
10 d'applicaiion est egal environ a 154 millimetres et sa hauteur est cgalc 
environ a 206 millimetres. La hauteur de ladiie cavite d'applicaiioji, 
comprise entre Teniree des micro-ondes 23 et son ouverture circulaire esi 
determinee de sorie qu'elle corresponde a trois demi-longueurs d'onde du 
mode resonnant du champ micro-ondes dans ladiie cavite. 
15 On obtient alors experimentalemeni un champ micro-ondes nul au 

niveau de Tentree 23 de ladite caviie d'applicaiion avec un effet d'angle du 
coude du guide d*onde assez faible. Ceci est du au fait que I'onde 
staiionnaire a I'inierieur du guide d'onde 1 1 ne presente pas d'amplitude 
maximale au niveau de Tangle droit du coude mais juste apres celui-ci. De 
20 plus, on obtient dans la hauteur active de ]a cavite d'applicaiion trois 
valeurs maximales du champ micro-ondes au mode fondamenial TE103. 

Afin d'eviter la propagation vers Texterieur du champ micro-ondes 
emis a I'inierieur de la caviie d'applicaiion 20, il est prevu, comme le 
montre les figures 1 et 2, un couvercle 40 destine a fermer Touveriure 
25 superieure de la cavite d'applicaiion 20, de maniere etanche vis-a-vis de la 
propagation des micro-ondes vers I'exterieur. 

Ce couvercle 40 vient se posiiionner sur une coUerette 24 prevue 
exterieurement autour de I'ouverture superieure de la caviie d'applicaiion. 
Le couvercle 40 est positionne a Taide de plots de centrage 47 introduits 
30 dans des trous formes dans la colleretie de support 24 de la cavite 
d'applicaiion 20. 

Le couvercle 40 est pourvu sur sa face interne lournee vers 
I'inierieur de la caviie d'applicaiion d'un piege quart d'onde 44 evitani 
ainsi la propagation des micro-ondes emis dans la cavite d'applicaiion vers 
35 Texterieur par le couvercle. En outre, il comporte sur cette face interne en 
dessous du piege quart d'onde dans une region cenirale centree auiour de 
I'axe X un joint d'eiancheiie 48 couvrani la surface de I'ouverture 
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superieure 31 du reacieur 30. 

Le couvercle 40 presenre trois conduits 41, 42, 43 raccordani 
Tinierieur de la caviie d'applicaiion 20, el selon le mode de realisation 
represenie sur les figures 1 et 2 Tinterieur du reacteur 30, a I'exterieur du 
5 disposiiif do telle sorte que selon le mode realisation represenie sur les 
figures 1 et 2, la caviie d'applicaiion 20 et I'inierieur du reacteur 30 est 
soumis a la pression atmospherique. Les deux conduits 42, 43 soni places 
symetriquement de part et d'autre de I'axe X. 

Le joint d'etancheiie 48 comporte trois ouvertures permeitani de 
10 raccorder I'inrerieur du reacteur 30 avec les conduits 41, 42, 43 du 
couvercle 40 debouchani vers I'exterieur. 

Les conduits 41, 42, 43 prevus dans le couvercle et reliant I'interieur 
de la cavite d'application 20 et ici I'interieur du reacteur 30 a I'exterieur, 
permetteni notamment le prelevement d'echantillons de produit au cours 
15 de la reaction chimique, {'injection de produits ei/ou de reactifs. 
Textraction des vapeurs emises par la reaction chimique. On peut prevoir 
plus particulierement que le conduit 4 1 permette le prelevement 
d'echantillons ei/ou la realisation de mesures auxiliaires, et que le conduit 
42 permette Textraction des vapeurs. Ce conduit 42 est aJors raccorde a un 
20 systeme d'aspiration externe non represents, comprenant un refrigerant 
permettant de recondenser les vapeurs emises lors de la reaction 
chimique. Un tel systeme peut permetire au dispositif de fonctionner a 
reflux ou en phase de mise a sec. 

Le conduit 43 peut etre lui plus particulierement associe a un 
25 dispositif d'injection de produits et/ou de reactifs au cours de la reaction 
chimique. 

En outre, le couvercle 40 est verrouille sur la cavite d'applicauon 20 
par IMntermediaire d'au moins deux poignees de verrouillage 45*, 45" 
actionnees sur le couvercle 40 par Tintermediaire de quatre ressorts de 
30 rappel 45a de sorte qu'elles peuvent prendre deux positions, une position 
ouverte et une position verrouillee representee plus particulierement sur 
la figure 2, dans laquelle les poignees de verrouillage 45", 45" sont 
verrouillees sur une partie de support externe liee a la cavite d'application 
20. 

35 En position verrouillee, les deux poignees de verrouillages 45\ 45" 

etablissent un contact avec deux contacteurs 46', 46*' qui emettent alors un 
signal de securite. Les deux contacteurs 46', 46" sont connectes a un 



BNSDOCID: <WO 9ROii02A1_l_> 



wo 98/04102 



PCT/FR97/0i348 



9 

troisieme coniacteur de securite 46"' represente plus parliculieremenr sur 
la figure 1 qui permei de verifier que le contact des premier et second 
contacteurs 46\ 46" a bien eie etabli. 

En outre, comme on peut le voir sur les figures 1 et 2, il est prevu un 
5 agiiaieur comprenani un arbre d^entrainement en rotation 1 s'etendani 
selon I'axe X et portant a son extremite inferieure des pales d'agitation la 
destinees a etre plongees dans le produit contenu dans le reacteur. Uarbre 
d'enirainemeni en rotation 1 emerge a I'exterieur de la caviie 
d'appiicaiion en traversant de maniere etanche le couvercle 40. Cei 
10 agiiateur permei d'homogeneiser le produit a traiter au cours de la 
reaction chimique. 

La cavite d'application 20 comporte avanrageusement sur le cote 
exierieur de sa paroi laterale 21 des grilles 2 pour visualiser Tinierieur de 
la caviie d'application. A cet effet, on remarquera que dans le carter 3 du 
15 dispositif a I'interieur duquel est positionnee la cavite d^application 20, il 
est prevu une fenetre transparente 4 positionnee en face des grilles de 
visualisation 2. En outre, de fa<;on avantageuse, il est prevu comme le 
montre plus particulierement la figure 2, des lampes d'eclairage 5 
facilitant la visualisation de I'interieur de la cavite d'application par 
!0 Tintermediaire de la fenetre transparente du carter et des grilles de 
visualisation prevues sur la face exierne de la cavite d'application. 

Le dispositif represente sur les figures 1 et 2 comporte un dispositif 
de mesure de la temperature 60 du produit a traiter durant la reaction 
chimique ou physico-chimiques realisee, dispose en dessous de la cavite 
5 d'application selon Taxe X. Ce dispositif de mesure de la temperature 60 
comporte un capteur infrarouge 61 apte a capter directement ou 
indirectement un rayonnement infrarouge emis selon Taxe X par le 
produit chauffe dans le reacteur. Selon la variante representee sur les 
figures, ce capteur infrarouge 61 est positionne en dessous de la cavite 
J d'application et plus particulierement en dessous du guide d'ondes 11, de 
maniere decalee par rapport a Taxe X de la cavite d'application. II est 
positionne face a un miroir de visee 62 realise en acier inox, place sur 
I'axe X et oriente a 45 degre par rapport audit axe X. 

II est prevu dans le pan coupe du guide d'ondes, une ouvenure ou 
> irou de visee borde par une cheminee 64 formant barriere a la 
propagation vers I'exterieur des micro-ondes. Ce trou de visee est place sur 
I'axe X face au miroir de visee 62. En outre, il est prevu une fenetre de 
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visee 63 posiiionnee dans la partie cenrralc du fond du doigi de gam 51 
rentrani dans la pariie de raccordement verticale 1 la du guide d'ondes. 
Ceiie fenetre de visee 63 s'eiend iransversalemeni a I'axe X face au irou dc 
visee prevu daiis la paroi en pan coupe du guide d'ondes. 
5 Ainsi, le rayonnemenl infrarouge emis par le produii chauffe sous 

micro-ondes traverse alors la feneire de visee 63 ei le trou dc visee 
pratique dans la paroi en paji coupe du guide d'ondes, pour aiteindre Ic 
miroir de visee 62 qui reflechit le rayonnemenl emis vers le capicur 
infrarouge 61. Le capteur infrarouge 61 peut etre connecie a un sysieme 
10 d*asservissement de la reaction chimique en fonction dc la lemperaiure 
mesuree du produit contenu dans le reacteur. 

Bien entendu, on peut prevoir que le capteur infrarouge soil place 
suivant I'axe X et recoive alors directement le rayonnement emis par ie 
produit chauffe. 

15 En outre, selon une autre varianie non representee, on peut prevoir 

que le dispositif de mesure de la temperature du produit contenu dans le 
reacteur. soit dispose sur un cote lateral de la caviie d'applicaiion, Ledit 
dispositif de mesure comprend alors un capteur infrarouge apte a capter 
via un orifice prevu dans la paroi laterale de ladite cavite d'application, 

20 un rayonnement infrarouge emis selon un axe transversal a Taxe X par le 
produit chauffe dans le reacteur. 

Sur la figure 3, on a represente un deuxieme mode de realisation du 
dispositif conforme a la presente invention. Le dispositif est ici agence de 
maniere a fonctionner sous pression ou sous depression. II comporte alors 

25 un reacteur ferme posiiionne a Tinterieur de la cavite d'application 
ouvene vers Texierieur via le conduit 41 prevu dans le couvercle 40. Ce 
reacteur ferme 30 est realise par Tassemblage de parois latcrales en verre 
30a avec une paroi de fond 30b et une paroi superieure 30b. La paroi de 
fond et la paroi superieure 30b du reacteur 30 sont assemblees sur les 

30 bords inferieur et superieur des parois laterales 30a par Tintermediaire de 
joints d^eiancheite 30c. A Tinterieur du reacteur 30. il est ainsi defini un 
espace inierieur ferme et eianche vis-a-vis de Pexterieur. La paroi 
superieure 30b du reacteur 30 est liee et maintenue sous pression par 
Tintermediaire d'une plaque de maintien 30d qui s'etend transversalemeni 

35 sur loute la largeur de la cavite d'applicaiion 20 et qui comporte un bord 
visse dans un filetage 26 prevu sur la face interne de la paroi laterale 21 
de la cavite d'application 20 juste en dessous de son ouverture superieure. 
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Ainsi, le reacteur ferme 30 peur fonciionner sous pression ou sous 
depression par rapport a la pression aimospherique regnant a i'iniericur 
de la caviie d'application 20. A cat effei, i! est prcvu selon le mode dc 
realisation represente sur la figure 3. un capieur dc pression 200 introdun 
dans le coeur du reacteur 30 via le conduit 42 du couvercle 40, puis via un 
orifice prevu dans la plaque de maintien 30d et enfin via un orifice prevu 
dans la plaque superieure 30b du reacteur. Ce capieur de pression permci 
de mesurer la pression ou la depression regnant a Pinterieur du reacicur 
30. En outre, en cas de rupture du reacteur, il est prevu un disposiiil 
d'aspiraiion 300 avec une buse d'aspiration 301 posiiionnee dans la cav)ic 
d'application 20, a la sortie du conduit 43 prevu dans le couvercle 40. Ceuc 
buse d'aspiration debouche via un orifice prevu dai^s la plaque dc 
n^iaintien 30d sur la paroi superieure 30b du reacteur 30 par 
rintermediaire d'une pastille de securite. 
^5 Le dispositif d'aspiration 300 est connecie a la buse d'aspiration 301 

par rintermediaire du conduit 43, En cas de rupture du reacteur, la pastille 
de securite se rompt et la buse d'aspiration associee au dispositif 
d'aspiration se met en marche pour aspirer les debris du reacteur. 

Selon le mode de realisation represente sur la figure 3, la partie 50 du 
doigt de gant situee a Tinterieur de la caviie d'application 20 n'existe plus. 
seuJe la partie 51 du doigt de gant plongeant a Tinterieur du guide d'ondes 
11 est conservee avec la fenetre de visee 63 pour la mesure de la 
temperature comme cela a eie decrit precedemment. 

Sur la figure 4, on a represente un troisieme mode de realisation du 
dispositif conforme a Tinvention, en vue d'un fonctionnement en continu 
du dispositif. L'agencemeni du dispositif represente sur la figure 4 permet 
la conduite de reactions chimiques telles que de la synthese organique, en 
continu. 

Selon ce mode de realisation, le reacteur 30 de forme similaire a celle 
du reacteur represente sur les figures 1 et 2, comporte dans son fond une 
ouverture 34 raccordee a une lubulure 35 desrinee a traverser le doigt de 
gant 50 et un orifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la cavitc 
d^application 20 pour deboucher a I'exterieur de la cavite d'application et 
etre raccordee a une pompe (non representee) d'amenee de produits et/ou 
35 des reactifs. L'orifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la cavite 
d'application 20 est borde exterieuremen t par une cheminee 25 formant 
barriere anti-propagation vers I'exterieur des micro-ondes emises dans la 



20 



30 



wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 



12 

cavite d'application. En panic superieure du reacieur 30, il esi prevu une 
tubulure 36 plongeani dans le reacieur 30, et plus pariiculierement: dans le 
produit a trailer, el iraversani le couvercle 40 via le conduit 41 de facon a 
pouvoir eire raccordee a I'exterieur de la caviie d'applicaiion a unc pompc 
5 (non representee) de sortie du produit iraiie. 

11 est possible d'ajuster la position de la tubulure 36 en hauteur en 
fonciion du produit ou du niveau du produit a trailer. 

Sur la figure 5. on a represente un quatrieme mode de realisation du 
dispositif conforme a la presenie invention. Selon ce mode de realisaiion, 

10 ie dispositif est agence pour realiser des reactions chimiques en coniinu 
sur des gaz. On reirouve alors I'ouveriure 34 prevue dans la panic de fond 
du reacieur 30, raccordee a la tubulure 35 iraversant le doigt de gant et la 
cavite d'appHcation par Torifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la 
caviie d'applicaiion et borde par la cheminee 25, pour etre raccordee a une 

15 amenee de produit et /ou de reaciif gazeux. De plus, il est prevu egalemeni 
une tubulure 36 plongeant a I'inierieur du reacieur 30 et emergeant a 
Texterieur de la caviie d'applicaiion via le conduit 41 prevu dans le 
couvercle 40 fermani Touveriure superieure de la cavite d'applicaiion, 
pour son raccordement a un sysieme de siockage et de filtration des fines. 

20 Selon le mode de realisation represente sur la figure 5, Tarbre 1 de 

Tagitaieur est utilise ici comme un arbre support portant a son extremite 
inferieure plongeani dans le reacieur, un support friite lb s'eiendant 
iransversalement a Taxe X et bloque sur des letons interieurs 37 du 
reacieur 30. Le support friite lb separe rinterieur du reacieur en deux 

25 chambres, une chambre inferieure communiquant avec Torifice 34 
raccorde vers Texterieur par la turbulure 35 et une chambre superieure 
de reaction communiquant avec la tubulure 36. 

Le reactif ou le catalyseur 100 se presente sous la forme d*un gaz siiue 
dans la chambre superieure de reaction du reacieur, Tentree du produit 

30 gazeux se fait par la tubulure 35 dans la chambre inferieure. Apres avoir 
traverse le support friite lb, la sortie des gaz iraiics se fait par 
Tiniermediaire de la tubulure 36 vers un sysieme de stockage et de 
nitration des fines. On peui voir qu'au niveau de la sortie de la tubulure 36, 
il est prevu une soupape de securiie S en cas de fonctionnement sous 

35 pression du dispositif. 

Sur la figure 6, on a represente un autre mode de realisation de 
fonctionnement en continu du dispositif conforme a la presente 
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invention. Selon le mode de realisation de la figure 6, le reacteur 30 dudii 
disposiiif se presente sous la forme d'un tube parcourant un chemin en 
zigzag a I'interieur de la cavire d'application enire la paroi de fond de la 
caviie d'application et son ouverture superieure. Le reacteur 30 compone 
5 en pariie inferieure dans le fond de la caviie d'application une portion dc 
tube transversale 30' par rapport a I'axe X de la cavite d'application qui se 
raccorde par la tubulure 35 verticale a I'exierieur de la cavite 
d'application via I'orifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la cavite 
d'application 20. Par cette tubulure 35, on fait arriver du produit et/ou du 
10 reactif par Tintermediaire d'une pompe ici non representee. Le produit ci 
Ic reactif melanges parcourent le chemin en zigzag defini par le reacteur 
en forme de rube 30 pour arriver au niveau du couvercle 40. 

Juste en dessous du couvercle 40, le tube 30 comporte une pariie 
transversale horizontale 30" connectee a une tubulure 36 qui traverse 
15 selon I'axe X de maniere etanche le couvercle 40 et est relie a Texterieur du 
dispositif, a une pompe ici non representee. Par la tubulure 36 sort le 
produit traite vers une unite de stockage ou de recyclage, Un tel sysieme 
represenie sur la figure 6 peut fonctionner a pression atmospherique ou 
sous pression. Dans le cas, ou il fonctionne sous pression, il est prevu deux 
20 soupapes de securite S, une soupape S est positionnee a I'entree du 
reacteur a I'exterieur de la cavite d'application 20 sur la tubulure 35 er une 
soupape de securite S est placee a la sortie du reacteur a I'exterieur de la 
cavite d'application 20 sur la tubulure 36. 

Par I'intermediaire de ces soupapes de securite, on peut regler ei 
25 ajuster la pression a Tinterieur du reacteur 30. 

Bien entendu, selon une variante non representee, on peut prevoir 
que le tube 30 formajii reacteur suive une trajet droit a Tinterieur de la 
cavite d'application. 

Sur la figure 7, on represente un dernier mode de realisation de 
30 fonctionnement en intermiiience du dispositif conforme a Tinvention, 
selon lequel le doigt de gant 50 forme un recipient pour conienir si besoin 
est, un refrigerant liquide ou gazeux permettant de refroidir le produit 
contenu dans le reacteur afin de stopper ou ralentir eventuellement la 
reaction chimique ou ph\'sico-chimique en cours et eviier ainsi un 
35 embaJlement de iadite reaction. 

Pour ce faire, le doigr de gajit 50 comporte dans sa paroi de fond, deux 
orifices 52, 53 positionnes de part et d'autre de la pariie centrale 51 qui 
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s^engage dans le guide d'onde, symeiriquement a Taxe X. Dans lesdiis 
orifices 52, 53 sont placees respeciivemeni des tubulures 54, 55. Lesdiies 
lubulures 54, 55 traversent de maniere eianche la paroi de fond 22 do lu 
caviie d'application 20 pour emerger a Texterieur de celle-ci. 

Une premiere tubulure 54 comporie une exiremiie interne qui 
debouche au niveau de I'orifice 52 a I'inierieur du doigi de gam ei est 
raccordee a son extremite externe a une source de refrigerant pour 
permetire le remplissage en refrigerant dudit doigi de gam. 

La deuxieme tubulure 55 se prolonge a I'imerieur du doigt de gam 
jusqu'a un certain niveau de remplissage et fonctionne a la maniere d'un 
siphon pour vider le doigt de gant au-dela d'un certain niveau dc 
refrigerant. La sortie de cette deuxieme tubulure peui eventuellemem eire 
raccordee a une pompe non representee pour accelerer le debit dc sonie 
du refrigerant. 

La presence invention n'est nullement limitee aux modes dc 
realisation decrirs ei representes, mais Thomme du metier pourra 
envisager touie variance conforme a son esprit. 
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REVENDICATIONS 

1. Dispositif pour realiser des reaciions chimiques ou physico- 
chimiques sur une grande quantiie nominale de produii, comprenani un 
generaveur de micro-ondes (10) et une caviie d 'application des micro- 
ondes (20) destinee a contenir un reacteur (30) de grande capaciie dc 
retention, realise en maieriau transparent aux micro-ondes. apic a 
contenir la quantite dc produit a trailer, caracterise en ce que ladite cax iic 
d'application (20) est delimitee par une paroi iaterale (21) fermee de forme 
sensiblement cyJindrique de revolution autour d'un axe X ainsi que par 
une paroi de fond (22) pourvue d'une entree (23) des micro-ondes dans la 
cavite d'application (20), et est ouverte superieurement pour ia mise en 
place et I'extraction du reacteur (30), en ce que le generateur des micro- 
15 ondes (10) est apte a emettre un champ micro-ondes monomode qui se 
propage via ladite entree (23) suivant ra.\e X dans la cavite d'application 
(20). cette derniere etant dimensionnee en fonction de la longueur d'onde 
du mode resonnant du champ micro-ondes dans la cavite d'application (20) 
le long de I'axe X de sorte que la valeur de ce champ micro-ondes est 
20 predeterminee a tous les niveaux suivant I'axe X dans la cavite 
d'application (20), et en ce qu'il est prevu un couvercle (40) destine a 
fermer Touverture superieure de la cavite d'application (20), de maniere 
eranche vis-a-vis de la propagation des micro-ondes vers I'exterieur. et 
comportant au moins un conduit (41) qui permet de raccorder I'interieur 
de la cavite d'application (20) a I'exterieur de sorte que I'interieur de ladite 
cavite d'application (20) est soumis a la pression atmosph^rique. 

2. Dispositif selon la revendication 1. caracterise en ce que la cavite 
d'application (20) presente entre I'entree (23) des micro-ondes et son 
ouverture superieure une hauteur correspondante a trois demi-longueurs 

30 d'onde du mode resonnant du champ micro-ondes dans ladite cavite. 

3. Dispositif selon Tune des revendicaiions 1 ou 2, caracterise en ce 
que le couvercle (40) comporie sur sa face interne tournee vers la cavite 
d'application (20) un piege quart d'onde. 

4. Dispositif selon I'une quelconque des revendications 1 a 3, 
35 caracterise en ce que le couvercle (40) comprend sur son bord exterieur 

aux moins deux poignees de verrouillage (45', 45") placees 
symeiriquement par rapport a l'a\e X et aptes a venir se verrouiller sur 
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une pariie de support liee a la caviie d'application (20). 

5. Disposiiif selon la revendication 4, caracierise en ce qu'il est prevu 
des coniacieurs (46', 46'\ 46"') aptes a emeitre un signal de sccurite lorsque 
les poignees de verrouillagc (45\ 45") soni verrouillees sur ladiie pariie dc 

5 support. 

6. Dispositif selon Tune quelconque des rcvendicaiions 1 a 5, 
caracterise en ce que le couvercle (40) comporte au moins irois conduits 
(41, 42, 43) raccordant I'interieur de la cavite d'application (20) a 
Texierieur, deux conduits (42, 43) etant places symetriquement de part ci 

10 d'autre de I'axe X, lesdits conduits (41, 42, 43) permettant notamment Ic 
prelevement d'echantillons de produit au cours de la reaciion chimique 
sur la grande quantite de produit, .I'extraction des vapeurs emises par la 
reaction chimique, I'injection de produits et/ou de reactifs au cours de la 
reaction chimique. 

15 7. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, 

caracterise en ce que le generaieur des micro-ondes (10) est raccorde a 
Tinterieur de la cavite d'application (20) par IMntermediaire d'un guide 
d'ondes (11), comportant une partie de raccordement (lib) s'etendant 
selon Ta^xe X de la cavite d'application (20) et debouchant a son exiremite 

20 dans ladite cavite d'application (20) via ladiie entree (23). 

8. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce qu'il est prevu un dispositif de mesure de la temperature 
du produit conienu dans le reacteur, dispose sur un cote lateral de la cavite 
d'application et comprenani un capteur infrarouge apte a capter via un 

25 orifice prevu dans la parol laterale de ladite cavite d'application, un 
rayonnement infrarouge emis selon un axe transversal a Taxe X par le 
produit chauffe dans le reacteur. 

9. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce qu'il est prevu un dispositif de mesure de la temperature 

30 (60) du produit contenu dans le reacteur, dispose en dessous de la caviie 
d'application (20) selon I'axe X, ledit disposiiif de mesure de la temperature 
(60) comprenant un capteur infrarouge (61) apte a capter un 
rayonnement infrarouge emis selon I'axe X par le produit chauffe dans le 
reacteur (30). 

35 10. Dispositif selon la revendication 9, caracterise en ce que la 

mesure de la temperature est realisee au travers d'une ouveriure formee 
dans une paroi d'un guide d'ondes (11) raccorde a la cavite d'application 
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(20), ladite ouveriure eiant bordee exterieurement par une cheminee (64) 
formant barriere d'absorption des micro-ondes afin d'eviier leur 
propagation vers I'exterieur. 

11. Disposiiif selon I'une des revendicaiions 9 ou 10, caracierise en ce 
qu'il esi prevu un miroir (62) place a 45 degre sur I'axe X, apie a 
iransmetire le rayonnemeni infrarouge emis par le produii chauffe dans 
le reacteur (30), vers le capteur infrarouge (61) posiiionne dc maniere 
decalee par rapport a I'axe X de la cavite d'application (20). 

12. Dispositif selon I'une quelconque des revendications 1 a 11, 
caracterise en ce qu'il est prevu un agitateur comportant un arbre 
d'entrainement en rotation (1) portant des pales d'agitaiion (la) destinees 
a eire plongees dans la quantite de.produit contenue dans le reacteur (30) 
place a Tinterieur de la cavite d'application (20), I'arbre d'entrainement 
en rotation (1) s'etendant selon I'axe X et emergeant a I'exterieur de la 

15 cavite d'application (20) en traversant de maniere etanche le couvercle 
(40). 

13. Disposiiif selon Tune quelconque des revendications 1 a 12, 
caracterise en ce que le reacteur (30) comporte d'une pan une paroi 
laterale de forme sensiblement cylindrique de revolution autour de l'a,xe X, 
qui se raccorde continuement a un fond ferme arrondi, et d'autre pan une 
ouvenure superieure (31) dont la dimension correspond sensiblement a 
celle de I'ouverture superieure de la cavite d'application (20). 

14. Dispositif selon I'une quelconque des revendications 7 a 13, 
caracterise en ce que le reacteur est positionne a I'interieur d'un doigt de 
gam (50) place dans la cavite d'application (20), ledit doigt de gant (50) 
comportant un fond dont la partie centrale (51) se prolonge a I'interieur 
de la partie de raccordement ( 1 1 b) du guide d'ondes (11). 

15. Dispositif selon la revendication 14, caracterise en ce qu'il est 
prevu dans le fond de la partie centrale du doigt de gant (50. 51) une 
fenetre de visee (63) pour le rayonnement infrarouge de mesure de la 
temperature. 

16. Dispositif selon I'une des revendications 14 ou 15, caracterise en 
ce que le fond du doigt de gant (50) comporte deux orifices (52. 53) places 
symeiriquement par rappon a I'axe X de la cavite d'application (20) et dans 

35 chacun desquels est positionnee une tubulure (54. 55) qui traverse de 
maniere etanche la paroi de fond (22) de ladite cavite d'application (20) 
pour emerger a I'exterieur de celle-ci, lesdites tubulures (54, 55) 
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permetiant I'arrivee ei la soriie d'un refrigerant a Tinierieur du doigt dc 
gant (50) autour du reacteur (30) afin de refroidir rapidemeni le produii 
conienu dans le reacteur (30) pour stopper ou raleniir eveniuellemcni la 
reaction chimique en cours, 
5 17. Dispositif selon Tune quelconque dcs revendicaiions 1 a ](>, 

caracterise en ce qu'en vue d'un fonctionnement en continu, le reacicur 
(30) comporte dans son fond une ouveriure (34) debouchani dans unc 
tubulure (35) desiinee a etre introduiie dans un orifice (24) prevu dans la 
paroi de fond (22) de la cavite d'application (20) et debouchani a 

10 Texierieur de ladite cavite d'application pour son raccordement avec unc 
pompe d*amenee de produit et/ou de reactif, ledit orifice (24) prevu dans la 
paroi de fond (22) de la cavjie d'application (20) eiant bordc 
exterieurement par une cheminee (25) formani barriere a la propagaiion 
vers I'exterieur des micro-ondes, et un des conduits (41) du cou\*crclc (40) 

15 prevu pour le raccordement de la cavite d'application (20) avec Texierieur 
permer de relier superieuremen t via une tubulure de soriie (36) 
Tinierieur du reacteur (30) a une pompe de sortie du produit traiie. 

18. Disposifif selon la revendication 17, caracterise en ce qu*en vue 
de realiser des reactions chimiques en continu sur des gaz, 11 est prevu un 

20 arbre support (1) s*eiendant selon I'axe X et portant a son extremitc 
piongeant dans le reacteur (30) un support friite (lb) qui s'etend 
transversalement a I'axe X et separant I'interieur du reacteur (30) en deux 
chambres, une chambre inferieure d'arrivee des produits gazeux a traiter 
communiquant via Porifice (34) prevu dans le fond du reacteur (30) avec 

25 la tubulure d'entree (35) et une chambre superieure de reaction ou se 
trouve un reactif ou catalyseur (100) sous forme de gaz, communiquant 
avec la tubulure (35) par laquelle s*effeciue la sortie des gaz traites. 

19. Dispositif selon la revendication 17, caracterise en ce que le 
reacteur (30) se presente sous la forme d'un tube suivant un trajet en 

30 zigzag ou droit dans la cavite d'application (20), ledit lube comprenant une 
partie superieure de raccordement (36) a Texterieur de la cavite 
d'application (20) qui traverse de maniere etanche le couvercle (40) ei 
une partie inferieure (35) de raccordement a I'exterieur qui traverse dc 
maniere etanche un orifice (24) prevu dans la paroi de fond (22) de la 

35 cavite d'application (20) et debouche vers I'exterieur de la cavite . 

20. Dispositif selon Tune quelconque des revendicaiions 17 a 19, 
caracterise en ce qu'a I'exterieur de la cavite d'application (20), il est 
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prevu sur la lubulure d'entree (35) ei sur la tubulure de sonie (36) des 
soupapes de securiie (S) permettam un fonciionnement du dispositif sous 
pression. 

21. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 12. caracicrise en cc 
que le reacteur (30) est un reacteur ferme pour un fonciionnemeni sous 
pression ou sous depression, constitue par des parois laterales (30a). unc 
paroi superieure (30b) et une paroi inferieure (30b) assembiecs dc 
maniere a delimiter un espace interieur ferme et etanche vis-a-vis dc 
I'exterieur. la paroi superieure (30b) du reacteur (30) eiant liee a unc 
plaque de mainiien (30d) vissee dans un filetage (26) prevu en panic 
superieure sur la face interne de la paroi laterale (21) de la cavitc 
d'applicaiion (20) . 

22. Dispositif selon I'une quelconque des revendications 1 a 2], 
caracterise en ce que le reacteur (30) presente une capacite de retention 
15 de produit et/ou de reaclif d'environ un litre. 



10 



wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 




BNSDOCID: <WO 9804102A1_!_ = 



wo 98/04102 



PCT/FR97y01348 




FIG_2 



wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 




BNSDOCID: <W0 9804102A1_L^ 



wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 




wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 





FIG-5 



BMSDOCID: <WO 9804102A1_I. - 



wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 




wo 98/04102 



PCT/FR97/01348 



7/7 




FI6_7 



BNSDOCtD: <WO 9eO4l02A1_L> 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



A CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 6 H05B6/80 B01J19/12 



Ini* tonal Application No 

PCr/FR 97/01348 



Accom.ng to ln,ema..onal Paten. Clas3,fic.,ion nPC) or to ^.h nation., and IPC 
B. FIELDS SEARCHED " 



][f n°"" Ho'Ib" "bOi'j '""-""^ ^c.ass,«ca,K,n symbols, 



Documentation searched other than 



m,n.mumacc.m«„a,lon ,o the e.tent .hat sucn documents are .ncudao .n ,ne »archad 



..■ect,.n.c aat. oase consulted during ,he ,nte.na„oh a. eaarch .name o. .a.a .ase and. where prac.Ica,. search 



terms used) 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TP BE RELEVANT 

Categofy • Citaiion ol docunrwnt. with indication, where 



appropriate, of the relevant passages 



May^igg^^^ A (LAUTENSCHLAEGER WERNER) 18 

OE 43 19 498 A ( LAUTENSCHLAEGER WERNER) 3 
November 1994 <^'^""ci\; j 

EP 0 549 495 A (PROLABO) 30 June 1993 
WO 95 15671 A (INCELTEC LTD -RAY RONNIE 
ToTJllU "^'^^"^'■^ ANDREW JEREMY (GB)) 

PATENT ABSTRACTS OE JAPAN 

vol. 014. no. 480 (C-0771). 19 October 

tTn^nrLlt^^n^.^ (TSUKISHIMA KIKAI CO 
LTD;OTHERS: 01), 7 August 1990 
see abstract 



Relevant lo clajm No. 



-/- 



I X j further documents are listed in the 



continuation of box C. 



• Special categories of cited documents ; 

•A- document defining the general state of the an which is not 
consKJereO to be ol panicular relevance 

^nfr^'d'S^'^^"' ^""^ published on or after the .nternatk)na( 

wn.cn ,s ated to estab(«h the Publication date of T;^ her 
citation or other special reason (as specified) 

""omeTTeanl^'""^ '° ^" disclosure, use. ..hibition or 

'^ter!^«';;;''"^^®^Pl°' *° ^^^^ iniemafona* fitmg date but 
^^lator than ine pnor ity date ctaimed 



{X I Patent family members are listed ii 



Date ol ine actual completion of the/nternational search 

30 October 1997 



of nnnri^^^ published alter the internafonal filing date 
or prionty date and not in conflict with the application bul 

mven„or '^""^ '""^ ^''"^'^'^ '^"^"^ un denying The 

'^nJr^rJJ'i^*^'^;? nsievance: the claimed invention 
cannot be consideneo novel or cannot be considered to 
.nvoive an mvem.ve step wnen the document is taken aione 

"^fn^TTl P^'^ji"*^^ retevafMre; the claimed invention 
cannot be consfdered to involve an mveniive step when the 
document ,s combined with one or more other iich oocj- 
in^hi^^"^ combination oeing obvious lo a person skillea 

'A' document member of the same patent family 



•Name ana mailing adaress of the ISA 

I'J'^'^^Sn^i^w oP****^' P-^- 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rifswijk 

Tel. (+31 -70) 340-20^0. Tx. 31 651 epo a 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Form PCT/ISA-^ 10 (seoono sn»«t) (July 1992) 



Date ot mailing ol the tnierr^iional search report 

05/11/1997 



Authonzed officer 



De Smet, F 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Intv onal Application No 

PCT/FR 97/01348 



C.(Contlnu»tlon) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Caiegory ' 


Citation of document, with indtcation .where appropnate. of \he relevant passages 


Relevant to daim No. 


A 


US 4 286 134 A (NAKATA TAKESHI ET AL) 25 
August 1981 





Form PCTnSA/210 (conimusiioo o4 second sneel) (Ju^ i992> 



page 2 of ? 

BNSDOCID: «:VVO Q804102A1 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

iformation on patent famlty memt>«r8 



fnte onal Application No 

PCi/FR 97/01348 



Patent ctocument 
cited in search report 



Publication 
date 



Patent family 
member(s) 



Publication 
date 



WO 


9513133 


A 


18-05-95 


DE 


4419590 


A 












r* ft 

EP 


0728038 


A 


CO \JO y\> 


DE 


4319498 


A 


03-1 1-94 


EP 


0D2o3i0 


A 












EP 


0592654 


A 


20-04-94 










US 


5447077 


A 


05-09-95 


EP 


0B49495 


A 


30-06-93 


FR 


2685478 


A 


25-06-93 










AT 


149677 


T 


15-03-97 










DE 


9218986 


U 


26-09-96 










DE 


69217886 


D 


10-04-97 










DE 


69217886 


T 


02-10-97 










ES 


2100325 


T 


16-06-97 










US 


5459302 


A 


17-10-95 


WO 


9515671 


A 


08-06-95 


AU 


1194995 


A 


19-06-95 


US 


4286134 


A 


25-08-81 


NONE 







Furm PCT/ISA.21C (paient famdy 9nne>) (Juty I9S?) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



0<- ic Internationale No 

PCT/FR 97/01348 



A. CLASSEMENT DE fOBJET OE LA DEMANDE . _ 

CIB 6 H05B6/80 B01J19/12 



Selon la classilicalion imemaiionaie pes 6reveis(CIB) ou a la tois selon la dassilicalion natiorele el la CIB 



B. DOMAINES SUR LESOUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale con8Uitee(sysiBme oe classilicalion suivi oes symboles de classemanl) 

CIB 6 H05B BOlO 



Documenlat,on consoll6e autre que la documentat.onminimala dans la mesure oil ces ctocuments relevant Oes oomaines surlesqueis a pone la recherche 



Base <Je oonnees electronioue consuhee au couts de la recherche imernai.onale (nom oe la Dase ae donnees. et s, celaest reaisabie. termes oe recherche 
utilises) 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Calegooe • Ideniiticalion oes oocuments cites, avec.ie cas echeanl. rmdicationoes passages pelinenls 



WO 95 13133 A (LAUTENSCHLAEGER WERNER) 18 
mai 1995 

DE 43 19 498 A (LAUTENSCHLAEGER WERNER) 3 
novembre 1994 

EP 0 549 495 A (PROLABO) 30 juin 1993 

WO 95 15671 A (INCELTEC LTD ;RAY RONNIE 
AURUN (GB); WAKEFIELD ANDREW JEREMY (GB)) 
8 juin 1995 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 014, no. 480 (C-0771), 19 octobre 

1990 

& JP 02 198626 A (TSUKISHIMA KIKAI CO 
LTD;0THERS: 01), 7 aout 1990, 
voir abrege 

-/- 



no. <3es rove ndical tons visees 



jTj 



suile du cadre C pour la tinde ia Irste des documents 



Les documents de iamilles de Drevels son( indiquesen annexe 



• Calegones speciates Oe documents cites: 

"A* document definissant I'etal general de latecnnique, non 

considere comme particulierement pentnent 
"E" document anteneur. mais publie a la date dedepot internationai 

ou apres cette date 
"L" document pouvam jeter un doute si-r une revendcation de 

priorile ou cite pour determiner la date de publication d une 

autre aiation ou pour une raison special© flelle qu'tndiquee) 
"O" document se referant a une divulgatton orale. a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
•P" document puPlie avani ia dale de depotintemattonal. mais 

post6rteurement a la date de pnorite revendiquee 



•T" document ulierieur publie apres la date de depot international ou la 
date de pnorite el n appanenenant pas a I'etat de la 
techntQue.peninenl. mais cnepour comprendre le pnncipe 
ou la theorie constituent la base det invention 

■X' document particulierement pertinent: I'invenlion revendiquee ne peut 
etre constderee comme nouveileou ccmme impiiQuant une activite 
inventive par rapport au document considere iso^ement 

"Y" document particulieren>enl pertinent: Tinvention revendiQuee 

ne peut etr^ considere© comme impiiquant uneactiviie inventive 
loraque le docun^nt eslassocie a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette comoinaison etant evidente 
pour une p>ersonne du metier 
document qui fait partie de ia m6me tamiliede brevets 



Date a laquelle la rechercne tniernaiionele a eteeflectivement achevee 



30 octobre 1997 



Nom el aaresse posiate de I'aaministrationcnargee de la recherche internationale 
Oftice Europeen des Brevets. P.B. 5618 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rirswii^ 
Tel. (-..31-70} 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Date d'expedition du present rapport oe rechercne Internationale 

05/11/1997 



Fonctionnaire auiortse 



De Smet, F 



F-Oimula»0 FCT /ISA/210 (Oeu»ieme louilJe) 1992) 

ENSDOCID: <WO 9804102A1_L; 



page 1 de 2 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



"c.<»urt5) DOCUMENTS CONSIDERESCOMME PER TInF^ 

* ^^f'^-nt I Indfc.tlondM passage, pertinents 



Oe 3e Internationale No 

PCT/FR 97/01348 



aoQ? 1981^^^ ^ ^^^'''^^'^ AL) 25 



no. des reverxtealions visoes 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

Bon»eionem«nts relttlfi membresde famHIoa de brevete 


UB '» 1111^ 

PCT/FR < 


mstlonsle No 

97/01348 


Document brevet cite 
au rapport de recherche 


Date de 1 
publication 


WerTibre(s) de la 
famiile de brevet(s) 


Date de ^ 
publication 


WO 9513133 A 


18-05-95 


DE 4419590 A 
EP 0728038 A 


18-05-95 
28-08-96 




DE 4319498 A 


03-11-94 


EP 0628330 A 
EP 0592654 A 
US 5447077 A 


14-12-94 
20-04-94 
05-09-95 





EP 0549495 A 



30-06-93 



2685478 
149677 



FR 
AT 

DE 9218986 U 
DE 69217886 D 
DE 69217886 T 
ES 2100325 T 
US 5459302 A 



25- 06-93 

15- 03-97 

26- 09-96 
10-04-97 
02-10-97 

16- 06-97 

17- 10-95 



WO 


9515671 


A 


08-06-95 


AU 1194995 A 


19-06-95 


us 


4286134 


A 


25-08-81 


AUCUN 





Pormutaife PCT/lSA/210 <«nn«jie lamikes oe Dr«vel«) (juiim i©92) 

BNSDOCtD: <WO_ QRCu:-i02Ai.l, > 



